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Reactor automático para estudios de microactividad cata-
lítica.
Dispositivo de reacción, para estudiar el comportamiento
de un catalizador en presencia de unos reactivos, forma-
do por varios controladores de flujo másico (1, 1’, 1”), en-
cargados de proporcionar un flujo conocido y controlado
de gases, una bomba (2) para la alimentación al sistema
de los reactivos líquidos desde un depósito (3), una caja
caliente (13) donde se han situado un precalentador (16)
y un evaporador (15) de la corriente de alimentación, una
válvula (17) que permite seleccionar el camino de proce-
so, y un reactor (5) donde se introduce el catalizador, en
el interior de un horno (19), y un sistema de separación
(6) de productos líquidos y gaseosos por condensación
fría a presión, que incorpora el control de la presión (7)
en la línea de gases de salida y un sistema de control de
nivel (8) en la operación de decantación, estando previsto
que el sistema esté automatizado e informatizado.
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DESCRIPCIÓN
Reactor automático para estudios de microactivi-
dad catalítica.
Objeto de la invención
La presente invención se refiere a un reactor auto-
mático para estudios de microactividad catalítica, ba-
sado en un sistema de caja caliente, que está especial-
mente concebido para el estudio del comportamiento
de un catalizador en presencia de unos reactivos y có-
mo éste altera la actividad y la selectividad de una
reacción química determinada.
El reactor automático que la invención propone
tiene su campo de aplicación en dos sectores diferen-
tes, por un lado la industria, y por otro la investiga-
ción. A escala industrial este tipo de equipos se podrá
emplear principalmente en la búsqueda de catalizado-
res adecuados para un proceso y la obtención de los
parámetros óptimos de operación. A nivel de investi-
gación, se utilizará principalmente para la evaluación
de la actividad y selectividad en el desarrollo de nue-
vos catalizadores.
El objeto de la invención es por tanto proporcionar
un reactor que alcance unos niveles de repetitividad,
fiabilidad en los resultados y automatización muy su-
periores a los obtenidos por los sistemas comerciales
que existen actualmente.
Antecedentes de la invención
En el ámbito de la catálisis heterogénea resulta
muy complicado predecir el comportamiento catalí-
tico de un material a partir, únicamente, de su compo-
sición y/o estructura química. Por ello, la única forma
de determinar si dicho material posee buenas propie-
dades catalíticas para una reacción química es reali-
zándole un ensayo de actividad bajo las mismas con-
diciones de operación del proceso de interés, las cua-
les suelen encontrarse en los siguientes intervalos:
- Presión: 10-90 bares
- Temperatura: ambiente -750◦C
- Carga: Líquidos y/o gases. Flujo de reacti-
vos: 0,01-100 VPH (volumen de carga por
unidad de catalizador y por hora) para lí-
quidos y 10-100.000 para gases.
- Catalizador sólido (bolas, pellets, extruí-
dos...)
Cuando se pretende medir la actividad catalítica
de un sólido en condiciones próximas o idénticas a
las utilizadas en el proceso industrial, las plantas pi-
loto de las que se dispone en la actualidad presentan
una serie de dificultades, especialmente en aquellas
ocasiones en las que se trabaja a presiones por enci-
ma de la atmosférica:
- Se requieren grandes cantidades de cata-
lizador, lo que supone un serio obstácu-
lo cuando su preparación es complicada o
muy costosa.
- La activación y estabilización del sistema
en las condiciones de operación deseadas
ocupan largos periodos de tiempo (horas,
o incluso días), debido a la inercia térmica
del equipo y los espacios muertos.
- La mayor parte de las instalaciones habi-
tuales no permiten un análisis automático
en línea con el reactor que implique un
análisis en continuo y con tiempos de res-
puesta cortos.
- La completa automatización del sistema
de una instalación estándar y su control
por ordenador es una operación muy com-
pleja y de elevado coste.
- Los logros en exactitud y fiabilidad en este
tipo de equipos son limitados, debido tanto
a razones intrínsecas del sistema (ausencia
de estabilidad del catalizador en periodos
muy elevados de tiempo) como extrínse-
cas (dificultad a la hora de tener un siste-
ma libre de fluctuaciones al modificar los
parámetros de la reacción).
Esta necesidad de realizar los test de actividad ba-
jo condiciones idénticas a las utilizadas en los reac-
tores industriales ha conducido al desarrollo de los
reactores de microactividad, con sistemas asociados
de muestreo y análisis de los productos de reacción
que hagan posible obtener una respuesta rápida del
sistema en cada evaluación catalítica. Este objetivo se
consigue mediante la reducción de los tiempos de re-
acción, asociados a las pequeñas cantidades de catali-
zador que se requieren y a las reducidas dimensiones
de los equipos de reacción.
En la mayoría de los equipos en los que se traba-
ja a presión atmosférica, la separación líquido/gas se
realiza haciendo pasar los productos de reacción por
un depósito refrigerado, tal como se encuentra descri-
to en la normativa ASTM D3907-80 para los MAT de
catalizadores de FCC, y, en ocasiones, ejerciendo una
presión ligeramente negativa de -60 mbar, cuantifi-
cando posteriormente los líquidos de reacción por pe-
sada y los gases en un totalizador, por desplazamiento
de agua. J. Prieto, A. Corma y F. Melo describen la pa-
tente ES 9000012 un reactor MAT automatizado para
la realización de secuencias consecutivas de reacción
sin presencia de operador.
Pero en los equipos de microactividad que traba-
jan con presiones por encima de la atmosférica, es ne-
cesario determinar la composición de los efluentes de
salida del reactor a la temperatura y presión de reac-
ción. En la actualidad, la separación de fases se lleva
a cabo en el interior de un condensador/separador lí-
quido-gas capaz de realizar esta operación a alta pre-
sión, aumentando así la eficiencia de la misma. Con
el objeto de evitar la acumulación de los líquidos en
el interior del separador, una lectura del nivel de lí-
quidos permite el control de éste, evacuando en conti-
nuo tanto líquido como está condensando en el siste-
ma en tiempo real. Actualmente esta operación se lle-
va a cabo en los equipos comerciales por medida de
la presión diferencial en el condensador, permitien-
do la medida indirecta del nivel. Pero debido al vo-
lumen muerto asociado a la medida en el separador,
las limitaciones asociadas a esta técnica son de gran
magnitud, ya que en una reacción de microactividad
catalítica, donde los flujos de líquido son del orden de
0,05 ml/min, la primera gota de muestra producto de
la reacción se evacuaría del sistema horas después del
inicio de la reacción. Así, resulta imposible con es-
te sistema disponer en tiempo real de muestras de los
productos de reacción a tiempos cortos de reacción
(muy interesante para estudios de cinéticas de reac-
ción) y sin contaminación como consecuencia de la
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A la salida del condensador, y una vez separadas
las fases, una válvula, asociada a un sensor de pre-
sión, actúa sobre la corriente gaseosa que evacúa el
reactor manteniendo constante la presión del sistema.
Pero esta operación, llevada a cabo con los disposi-
tivos de control de presión que se encuentran comer-
ciales en la actualidad, se realiza a costa de generar
en el sistema de reacción unos flujos de gas con ca-
racterística pulsante, lo que afecta de modo sensible a
la reproducibilidad y fiabilidad de los resultados ob-
tenidos. Ciertos elementos electrónicos de control de
presión aguas arriba disponibles en el mercado obvian
estos efectos, pero su utilización no es posible cuando
en el sistema existen vapores condensables.
Una vez realizada la separación, los gases de re-
acción son analizados por cromatografía de gases, ya
sea en una etapa posterior o bien mediante análisis
on-line. Una de las limitaciones de este tipo de sis-
tema analítico son los elevados tiempos de análisis
que se requieren, lo que hace imposible el disponer
de análisis a cortos tiempos de reacción. Como posi-
ble solución a este problema, H. Ajot desarrolló una
unidad de microactividad catalítica con un sistema de
válvulas de muestreo, dispuestas en el horno, en se-
rie y paralelo, a la salida del reactor, que permiten
la toma y almacenamiento de los efluentes de salida
en distintos compartimentos de volumen conocido a
altas temperaturas (de 50 a 300◦C), evitando conden-
sación de productos pesados. Este sistema permite to-
mar muestras de reacción a tiempos de reacción tan
cortos como se desee para, posteriormente, analizar-
las de forma sucesiva por cromatografía de gases.
P. M. Michalakos aplicó un sistema similar de to-
ma de muestra a un reactor de microactividad para re-
acciones de craqueo catalítico en lecho fluidizado ba-
sado en la norma ASTMD3907, al cual acopló un sis-
tema de 10 trampas refrigeradas (sistema MCT, Mul-
tiple Cold - Trap, patente de Chevron) en las cuales
condensaba y almacenaba los productos a los tiem-
pos de reacción deseados para su posterior evapora-
ción y análisis por cromatografía de gases. En ambos
casos, la muestra de reacción se toma sin separación
de líquidos y gases, y resulta ventajoso a la hora de
ensayar catalizadores que se desactivan rápidamente
a pequeños tiempos de reacción. Pero ninguno de es-
tos dos sistemas de muestreo desarrollados posibili-
ta realizar un estricto balance de materia, ya que no
dispone de un análisis on-line de los efluentes en las
condiciones de reacción bajo presión. Por otra parte,
el seguimiento de la reacción catalítica sigue limita-
do y condicionado a los elevados tiempos de análisis
que se requieren en este tipo de sistemas. Así, resulta
imposible actuar sobre los parámetros de reacción en
función de los análisis obtenidos a tiempo real.
Por otra parte, E. C. Milberger, en la patente US
4099923 describe una 1 unidad automática para la
preselección de catalizadores, obteniéndose una indi-
cación preliminar de su actividad potencial. H. Kögler
describe un microrreactor automático para el estudio
de reacciones catalíticas bajo presión. Pero ninguno
de estos documentos sugiere el realizar un balance de
materia completo de la reacción química bajo presión,
determinando el flujo de salida del reactor a su pre-
sión y temperatura, medida que no se puede realizar
de forma directa.
Son muy pocos los equipos de microactividad des-
critos en bibliografía que se encuentren altamente
automatizados. Por el contrario, la mayor parte de
ellos tienen un nivel de automatización muy bajo, re-
quiriendo de una alta atención y dedicación por parte
del operador. Cabe resaltar trabajos publicados en el
año 1998, en los cuales ya se preveía en un futuro la
incorporación de un ordenador que controlase el pro-
ceso, así como la patente US 5266270 en la que in-
corporó controladores programables a un reactor tipo
MAT, cuya automatización permitió una buena repro-
ducibilidad y fiabilidad en los resultados obtenidos.
En el reactor de microactividad catalítica descrito
en la patente US 6497844, el control de los flujos de
reactivos se realiza mediante válvulas, y el control de
presión y temperatura del sistema se realiza median-
te controladores PID, pudiéndose transmitir el punto
de consigna por una conexión tipo RS-485. El siste-
ma está dotado de medidas de seguridad ante fallo del
sistema, de forma que, ante un fallo en el elemento
regulador (termopar, válvula, sensor de presión, etc.),
los controladores cancelan el valor del punto de con-
signa especificado y el sistema para a un estado de
“seguridad”. Los elementos del sistema se encuentran
conectados a un ordenador, de forma que el softwa-
re utilizado garantiza una operación en modo secuen-
cial, así como la grabación de los distintos parámetros
del proceso. Pero este sistema, controlado únicamente
mediante el ordenador, no prevé el control del equipo
ante un fallo en el sistema informático, lo que dejaría
al sistema fuera de control.
Así pues, como se ha comprobado, los sistemas
actuales presentan inconvenientes como los altos cos-
tes de este tipo de equipos en el mercado, aún cuando
sus prestaciones son bajas y su nivel de automatiza-
ción es relativamente pobre.
Descripción de la invención
El reactor automático para estudios de microacti-
vidad catalítica que la invención propone resuelve de
forma plenamente satisfactoria la problemática ante-
riormente expuesta, en los diferentes aspectos comen-
tados.
El reactor de microactividad catalítica consiste en
un sistema formado por varios controladores de flujo
másico, que proporcionan un flujo conocido y con-
trolado de gases, una bomba de alimentación de re-
activos líquidos, un precalentador y/o evaporador de
la corriente de alimentación, una válvula o bypass del
reactor que permite seleccionar el camino de proceso
entre el reactor y análisis sin paso por el reactor, un re-
actor para trabajar hasta temperaturas de 800◦C, o su-
periores utilizando materiales especiales, y el sistema
de separación de productos líquidos y gaseosos por
condensación fría a presión, que incorpora el control
de presión en la línea de gases de salida y un sistema
de control de nivel en la operación de decantación.
Las corrientes de gases atraviesan una válvula de
cierre y se alimentan al sistema mediante controlado-
res de flujo másico (MFC), los cuales miden y con-
trolan el flujo másico de cada gas. Para evitar que
productos no deseados retomen por la línea hacia los
MFC, éstos se protegen con válvulas antirretorno, de
material elastomérico que sea compatible química-
mente con la mayor parte de compuestos que pueden
estar presentes o formarse en el sistema.
La corriente de líquidos es dosificada por una
bomba, con un regulador de presión aguas arriba que
mejora considerablemente su funcionamiento. Los lí-
quidos se introducen en el sistema a través de una vál-
vula antirretorno de bajo volumen muerto.
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un sistema de caja caliente que permite mantener el
trazado de proceso a temperaturas comprendidas en-
tre 160◦C y 190◦C, con el objeto de evitar posibles
condensaciones en las líneas del sistema, válvulas,
uniones, etc. Para mantener la temperatura controlada
en esta caja caliente se utiliza un sistema calefactor.
Es obvio que en las proximidades de la salida de flujo
de este calefactor se encontrarán las temperaturas más
altas de este sistema y por ello, se ha colocado el pre-
calentador-evaporador de los líquidos a temperaturas
del orden de 15-20◦C por encima del resto del siste-
ma. También, el sistema cuenta con un precalentador
para los gases, a temperaturas del orden de 10-15◦C
por encima del resto del sistema.
Una vez precalentados los líquidos y evaporados
los gases, estas corrientes se unen y dirigen hacia una
válvula, preferentemente de seis vías, aunque podría
ser una de cuatro vías o cualquier otra válvula que
permita, mediante actuación neumática remota, selec-
cionar el camino de la corriente entre dos posibles al-
ternativas: bien derivarla hacia el reactor, o bien se-
leccionar un camino que evita su introducción en el
mismo. Esta válvula permite que el flujo de reactivos
sea derivado hacia la técnica de análisis sin paso pre-
vio por el reactor.
En caso de derivar la corriente de reactivos hacia
el reactor, ésta se encuentra a su paso con unos filtros
tanto a la entrada como a la salida del reactor, que
protegen al sistema de posibles contaminantes, como
pueden ser partículas de catalizador finamente dividi-
do.
El reactor utilizado debe contar con conexiones
que soporten altas presiones, que presenten buen com-
portamiento frente a enfriamientos y calentamientos,
a altas temperaturas sin deterioros ni fugas en el sis-
tema.
El sistema incorpora en el lecho del catalizador,
sin uso de termopozo, un termopar. Esto permite to-
mar lecturas de la temperatura de reacción con tiem-
pos de respuesta de milisegundos y, por tanto, una ac-
ción de control instantánea frente a cambios en la tem-
peratura de reacción. El horno en el que se encuentra
instalado el reactor consiste en un refractario que con-
tiene a una resistencia, suspendido en el interior de
una carcasa, sin aislamiento, de forma que disipe ca-
lor rápidamente sin inercia. Además, sus dimensiones
serán tales que permitan abrazar sólidamente al reac-
tor con el objeto de mejorar la transferencia de calor.
A la salida del reactor y tras su paso por la válvu-
la, los productos de reacción se dirigen hacia el exte-
rior de la caja caliente, donde se encuentra instalado
un separador líquido-gas de bajo volumen muerto con
sensor de nivel de alta resolución, que permite la con-
densación de los líquidos y su evacuación del sistema
en cuanto el volumen acumulado es de 0.1 a 0.5 cm3,
incluso en sistemas que se encuentren a 60-120 bar
de presión. El funcionamiento continuo de este siste-
ma permite obtener muestras de los líquidos a tiempos
extremadamente cortos y sin acumulación o dilución
con el tiempo. Una válvula micrométrica de control
servoposicionada, actuada por una señal del contro-
lador de nivel que recibe la señal del sensor tipo ca-
pacitivo instalado en el sistema, permite trabajar con
precisión extraordinaria.
El separador dispone de una salida de los gases
que circulan hacia el sistema de control de presión,
consistente en una válvula micrométrica de control
servoposicionada de muy alta escala útil de trabajo,
y que se encuentra a alta temperatura. La precisión en
el control de presión es elevada y el flujo de gas en la
salida es continuo y constante.
Una particularidad muy importante del sistema
que la invención propone es la ausencia de volúmenes
muertos, por lo que todos sus componentes se selec-
cionaran teniendo en cuenta esta característica, siendo
en algunos casos necesario el diseño de piezas espe-
ciales que eliminen los volúmenes muertos no desea-
dos en el sistema.
Con el objeto de evitar las múltiples uniones ne-
cesarias para el sistema de alimentación de varios ga-
ses y con la intención de favorecer la mezcla de los
mismos, se ha incorporado al sistema una pieza que
reduce el número de uniones y dispone en su interior
de un elemento helicoidal que fuerza la circulación de
los gases por los hilos de esta hélice favoreciendo su
mezcla.
El sistema propuesto está automatizado e informa-
tizado, dispone de control local y control remoto en
línea, basado en comunicaciones digitales con estruc-
tura de control distribuido. Esta estructura distribuida
de control se comunica con el exterior mediante pro-
tocolo TCP/IP vía Ethernet. El sistema de seguridad
del equipo se encuentra integrado en un microproce-
sador independiente del ordenador. De esta forma, las
señales de alarma de los diferentes lazos de control se
centralizan en el microprocesador que actúa según se
ha programado frente a las diferentes situaciones de
alarma del sistema. Estas acciones se suceden de for-
ma autónoma e instantánea, independientemente de
las comunicaciones con el ordenador, lo que redunda
en la seguridad del sistema, que no sólo continúa con
su actividad ante un fallo del sistema informático si-
no que además su sistema de seguridad se mantiene
operativo.
El reactor propuesto por la invención, utiliza la-
zos de control cerrado con realimentación de la señal
tipo proporcional, integral y derivada. Los distintos
parámetros a controlar, así como la información que
el sistema proporciona, se pueden visualizar en una
pantalla que irá conectada al ordenador.
Según lo anteriormente expuesto, el control de la
temperatura de reacción se realiza con el termopar si-
tuado en el lecho de catalizador, la señal que este emi-
te es evaluada por el controlador, de forma que su se-
ñal de salida es enviada a un sistema que regula la po-
tencia suministrada al horno de forma proporcional,
no todo-nada. La alarma de este controlador actúa su
señal de salida, el calefactor de la caja caliente, la ali-
mentación de gases y la bomba de líquidos.
Del mismo modo se controla la temperatura de la
caja caliente, pero en este caso la señal es emitida por
un termopar situado en el interior de dicha caja. La
alarma de este controlador actúa sobre la turbina del
calefactor evitando que ésta se detenga mientras el ca-
lefactor se encuentre a alta temperatura.
En cuanto al control de la presión, la señal del
transmisor de presión instalado aguas abajo del reac-
tor es evaluada por el controlador, de forma que su
señal de salida determina la posición de la válvula de
control de la presión, tipo micrométrica de regulación
y servocontrolada. Su alarma actúa sobre los contro-
ladores de flujo másico y la bomba de líquidos, y es
del tipo de autoenclavamiento, para evitar un ciclo re-
petitivo del sistema en caso de que su actividad cese
aun cuando el problema que la generó no haya sido
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tema quedará en “stand-by” hasta que el operador ac-
túe manualmente para desinhibir este enclavamiento,
acción que se realizará después de un reconocimiento
del sistema y tras haber evitado la situación anómala.
Para el control de nivel, la señal del sensor de ni-
vel, tipo capacitivo para microvolúmenes, instalado
en el separador líquido-gas es evaluada por el con-
trolador, de forma que su señal de salida determina la
posición de la válvula de control de nivel micromé-
trica de regulación servocontrolada situada en la base
del separador. Su alarma actúa deteniendo la alimen-
tación del líquido al reactor.
El sistema de control del reactor envía las señales
de control a los controladores de flujo másico. El sis-
tema reconoce la señal de salida de los controladores
de flujo y la compara con la consigna, generando una
señal de alarma en caso de no coincidir.
Dichas alarmas del sistema irán gestionadas por
medio de un autómata programable, microprocesador
o microcontrolador. Las señales de alarma permiten
crear una situación de seguridad ante, por ejemplo, un
fallo en la corriente eléctrica que alimenta al sistema
y retorno de la corriente, en las válvulas de control,
también hay alarmas del controlador de temperatura,
del funcionamiento de la caja caliente, del detector de
puerta de caja caliente cerrada, del detector de horno
cerrado, de flujo, de presión, de nivel y una alarma
exterior o general del sistema.
El reactor automático para microactividad catalí-
tica presenta una serie de ventajas o mejoras frente
a otros sistemas existentes, dichas mejoras son debi-
das a la incorporación al sistema de elementos como
el separador líquido-gas de bajo volumen muerto con
medida de nivel en continuo, que permite la obtención
de muestras líquidas a tiempo de reacción de minutos;
el empleo de caja caliente y un sistema de control de
presión tipo servoválvula motorizada que permite el
control con precisión de la presión con una estabili-
dad alta en el flujo de gases en el sistema, y que ad-
mite termostatización a temperaturas de hasta 200◦C.
Descripción de los dibujos
Para complementar la descripción que se está rea-
lizando y con objeto de ayudar a una mejor compren-
sión de las características del invento, de acuerdo con
un ejemplo preferente de realización práctica del mis-
mo, se acompaña como parte integrante de dicha des-
cripción, un juego de dibujos en donde con carácter
ilustrativo y no limitativo, se ha representado lo si-
guiente:
La figura 1.- Muestra un diagrama esquemático en
el que se han representado los distintos componentes
que constituyen el reactor automático para estudios de
microactividad catalítica objeto de la invención.
La figura 2.- Muestra un diagrama de bloques en
el que se ha representado el lazo de control de la tem-
peratura del reactor.
La figura 3.- Muestra un diagrama de bloques en
donde aparece representado en lazo de control de la
temperatura de la caja caliente.
La figura 4.- Muestra, también, un diagrama de
bloques para el lazo de control de nivel.
La figura 5 .- Muestra otro diagrama de bloques
para representar el lazo de control de flujo.
La figura 6.- Muestra, finalmente, otro diagrama
de bloques en el que se ha representado el lazo de
control de presión.
Realización preferente de la invención
A la vista de las figuras reseñadas, y en concre-
to de la figura 1, puede observarse como el reactor
automático para estudios de microactividad catalítica
que la invención propone consiste esencialmente en
un sistema formado por varios controladores de flujo
másico (1, 1’, 1”), en el ejemplo son tres pero pue-
den ser más, que son los encargados de proporcionar
un flujo conocido y controlado de gases, una bomba
(2) para la alimentación al sistema de los reactivos
líquidos desde un depósito (3), un precalentador y/o
evaporador (4) de la corriente de alimentación, un re-
actor (5) y el sistema de separación (6) de productos
líquidos y gaseosos por condensación fría a presión,
que incorpora el control de la presión (7) en la línea
de gases de salida y un sistema de control de nivel (8)
en la operación de decantación.
El sistema es alimentado, por lo tanto, por una
corriente de gases y otra de líquido. Las corrientes de
gases atraviesan una válvula de corte (9, 9’,9”) y se
introduce en el sistema mediante los controladores de
flujo másico (1, 1’, 1”). Para evitar que productos no
deseados retomen por la línea hasta dichos controla-
dores, se colocan seguidamente válvulas antirretorno
(10, 10’, 10”), con elastómero de kalretz. La corrien-
te de líquidos, por su parte, es proporcionada habi-
tualmente por una bomba (2) de HPLC, de despla-
zamiento positivo alternativo, se trata de una bomba
que trabaja con caudales comprendidos entre 0.005 y
5 ml/min y presiones de hasta 600 bar, con un regula-
dor de presión (11) aguas abajo, de 30 bar en su salida
que mejora su funcionamiento. Los líquidos se intro-
ducen en el sistema a través de una válvula antirretor-
no (12) de bajo volumen muerto, y con una presión de
ruptura de 10 psig.
Para evitar las múltiples uniones necesarias para
el sistema de alimentación de varios gases, y además
favorecer la mezcla de los mismos, el sistema incor-
pora un distribuidor de acero inoxidable, que reduce
el número de uniones y que dispone en su interior de
un elemento helicoidal que fuerza la circulación de
los gases por los hilos de esta hélice favoreciendo su
mezcla.
Las corrientes de líquida y gaseosa se introducen
en un sistema de caja caliente (13) que se mantiene a
una temperatura de 160◦C, e incluso de 190◦C de for-
ma excepcional, construida preferentemente en acero
inoxidable, que cuenta con convector de aire caliente.
Para unir la válvula (12) antirretorno de líquido y
la caja caliente (13) se utiliza un manguito macho lar-
go, su misión es la de transmitir, por causa de su rela-
tivamente elevada masa, ya que se trata de una pieza
maciza, la temperatura de la caja caliente (13) a la vál-
vula antirretorno (12). Su volumen muerto es elevado,
por lo que se incorporan una serie de piezas de teflón
que reducen la sección de paso, junto con otras piezas
que reducen los volúmenes muertos en las uniones.
Para mantener la temperatura la caja caliente (13)
controlada se utiliza un calefactor eléctrico (14) que
funciona por convección forzada, y una turbina. Pa-
ra su buen funcionamiento es necesario que al mismo
tiempo que el calefactor (14) se encuentre en funcio-
namiento, lo haga también la turbina, para disipar el
calor y prevenir su deterioro. En las proximidades de
la salida de flujo de este calefactor (14) se encuen-
tran las temperaturas más altas del sistema, y por ello,
justo en este punto, bajo el flujo forzado del cale-
factor (14) está situado un precalentador-evaporador
(15) de los líquidos que está a una temperatura de 20-
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200◦C, y un precalentador (16) para gases a tempe-
ratura de 10-15◦C también por encima del resto del
sistema, o sea sobre 190◦C.
Una vez que estas corrientes de entrada son pre-
calentadas y evaporados los líquidos, se unen para
dirigirse hacia una válvula (17), que en una realiza-
ción preferente de la invención es de seis vías, pero
que podría ser perfectamente de cuatro vías, aunque
la de seis vías permite realizar, por ejemplo, pretra-
tamientos a presión atmosférica mientras la corriente
alimento se está evaluando por técnicas cromatográ-
ficas. Esta válvula (17) puede trabajar a 200◦C y 100
bar y permite derivar la corriente de entrada hacia el
reactor (5), o bien hacia la técnica de análisis sin paso
previo por dicho reactor (5).
Tanto a la entrada como a la salida del reactor, las
corrientes de reactivos se encuentran a su paso con
unos filtros (18, 18’) preferentemente de acero inoxi-
dable, con una placa porosa de 10 µm y, destinados
a proteger al sistema de posibles contaminantes como
pueden ser partículas de catalizador finamente dividi-
do.
El reactor (5) está fabricado preferentemente en
acero inoxidable, en el ejemplo de realización se trata
de un reactor tubular, cuyas dimensiones o medidas
serán función de las necesidades específicas de cada
sistema. Está instalado en el interior de un horno (19),
que no presenta aislamiento que amortigüe su veloci-
dad de respuesta, optimizando con ello el diseño y la
respuesta del sistema. Dicho horno (19) consiste en un
material refractario que contiene una resistencia (20),
suspendido en el interior de una carcasa de acero in-
oxidable sin aislamiento, para disipar de esta manera
el calor rápidamente, sin inercia. La forma y medida
del horno (19) son de tal forma que permiten abarcar
toda la superficie del reactor (5) mejorando con ello la
transferencia de calor. El horno (19) está abisagrado
y cuenta con un mecanismo automático de apertura.
Por la parte superior del reactor (5) se introduce un
termopar (21), encapsulado en vaina, que está en con-
tacto con el lecho (22) del catalizador proporcionando
medidas de la temperatura de reacción con tiempos de
respuesta de milisegundos.
Los productos de reacción salen del reactor (5) pa-
ra pasar de nuevo por la válvula de seis vías (17), diri-
giéndose hacia el exterior de la caja caliente (13), don-
de se encuentra instalado el separador líquido-gas (6)
de bajo volumen muerto, que permite que los líqui-
dos condensen en su interior, y sean posteriormente
evacuados del sistema en cuanto el volumen acumu-
lado en el depósito del separador (6) alcance de 0,8
a 0,3 cm3, en sistemas que operan a 90 bar de pre-
sión. Mediante una válvula micrométrica de control
servoposicionada (23), actuada por una señal del con-
trolador de nivel (8), que recibe la señal de un sensor
capacitivo instalado en sistema, se lleva a cabo con
una elevada precisión, de ± 0.1 cm3 la operación de la
evacuación de los líquidos en cuanto se condensan en
el separador (6).
En la parte superior de dicho separador (6) se en-
cuentra la salida de los gases, que son enviados hacia
el sistema de control de presión (7), que cuenta con
otra válvula (24) micrométrica de control servoposi-
cionada, que está situada en el interior de la caja ca-
liente (13) y por tanto a elevada temperatura. Dicha
válvula (24), permite que se obtenga un flujo de gas
en la salida continuo y constante.
El reactor se complementa con los correspon-
dientes sistemas de automatización e informatización.
Dispone de control local y control remoto en línea,
basado en comunicaciones digitales con estructura de
control distribuido que se comunica con el exterior
mediante protocolo TCP/IP vía Ethernet. Un micro-
procesador independiente del ordenador permite la in-
tegración del sistema de seguridad, de forma que las
señales de alarma de los diferentes lazos de control se
centralizan en el microprocesador, que actúa frente a
las diferentes situaciones de alarma del sistema que se
han programado.
La automatización de la unidad permite propor-
cionar una situación de seguridad ante un fallo de
corriente eléctrica. Como primera medida de seguri-
dad, los controladores guardan en memoria no volá-
til los últimos parámetros introducidos manualmente
desde su teclado. Tras un fallo de corriente, la planta
retorna a estos valores o parámetros de seguridad, in-
dependientemente de cuáles sean los últimos valores
enviados por el ordenador.
Como precaución, debe volverse a introducir los
valores de seguridad del sistema después de cualquier
modificación manual de punto de consigna en opera-
ciones realizadas por el operador, independientes del
sistema computerizado de control.
Otro sistema de seguridad está formado por una
alarma del controlador d e temperatura, de tipo abso-
luto y límite superior, que desactiva la señal de control
del horno (19) del reactor (5) y del calefactor (14) de
la caja caliente (13) y detiene el funcionamiento de
los controladores de flujo (1, 1’, 1”). También detiene
el funcionamiento de la bomba de HPLC (2), activa
una alarma sonora como señal de aviso para el ope-
rador y activa la función de inhibición del sistema de
seguridad, impidiendo que el software cambie de se-
sión.
El lazo de control de la temperatura del reactor
según la figura 2, cuenta con un controlador (25) de
dicha temperatura, hasta el que llega una señal pro-
veniente del termopar (21) situado en el interior del
reactor (5), dicho controlador (25) proporciona una
señal de salida del tipo 4-20 mA que es enviada a un
relé de estado sólido proporcional (26) de tipo paso
por cero, que regula la potencia suministrada al hor-
no (19) de forma proporcional. El sistema se comple-
menta con un autómata (27) programable para la ges-
tión de la alarma, a nivel de prototipo, o un micropro-
cesador a nivel de equipo de serie industrial.
En el caso de la caja caliente (13), cuyo lazo de
control de temperatura aparece en la figura 3, la se-
ñal del termopar (28) situado en su interior, es eva-
luada por el controlador (29), su señal de salida de 4-
20 mA es enviada a un relé de estado sólido propor-
cional (30) de tipo paso por cero, que regula la poten-
cia suministrada al calefactor (14) de la caja (13) de
forma proporcional. Por otra parte, la alarma de este
controlador (29) actúa sobre la turbina (31) del cale-
factor (14), así, siempre que el controlador (29) envía
una señal de control superior a 5 mA al relé de estado
sólido proporcional (30) que gobierna la potencia del
calefactor (14), la turbina (31) se pone en funciona-
miento. Así, aunque no exista esta señal, siempre que
la temperatura de la caja caliente (13) sea superior a
40◦C la turbina (31) estará en funcionamiento.
Con el objeto de cortar la corriente suministrada
al calefactor (14) de la caja caliente (13) cuando se
abre su puerta, existe detector de puerta abierta (33)
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tador inductivo que reconoce el estado de la misma.
Esta función no detiene el funcionamiento de la turbi-
na (31) ni actúa sobre el resto del sistema.
También existe un detector de horno cerrado, con
objeto de cortar la corriente del calefactor (14), de
la caja caliente (13) y del horno (19) del reactor (5),
cuando se encuentra abierto. La detección de horno
abierto detiene el funcionamiento del calefactor (14)
de la caja caliente (13), el suministro de potencia al
horno (19), evita el funcionamiento de los controlado-
res de flujo másico (1, 1’, 1”) de los gases reactivos,
sin afectar al funcionamiento de los gases selecciona-
dos como inertes y activa la función de inhibición del
sistema de seguridad, impidiendo que el programa in-
formático cambie de rutina de trabajo. Si durante un
procedimiento de reacción se abre de forma automá-
tica la caja caliente (13), también se abrirá el horno
(19) de reacción y los controladores de flujo (1, 1’,
1”) de los gases “no inertes” se cerrarán, además de
cortarse la corriente al horno (19). Por ello, si es ne-
cesario abrir la puerta de la caja caliente (13), debe
hacerse manualmente, sin utilizar el pulsador de aper-
tura de la puerta. La apertura manual de la puerta sólo
detendrá el suministro de corriente al calefactor (14)
de la caja (13).
En cuanto al control de nivel, representado en la
figura 4, el sensor capacitivo (35) del separador líqui-
do-gas (6) proporciona una señal que es evaluada por
el controlador (36), de forma que su señal de salida de
4-20 mA determina la posición de la válvula (23) de
control de nivel, mediante un controlador electrónico
(38). La alarma es de tipo adsoluto, está gestionada
por el autómata (37) o microprocesador, y genera la
detención de la bomba (2) de alimentación de líqui-
dos y la activación de la señal sonora y la función de
inhibición al rebasarse el límite superior fijado.
Otro tipo de alarma incorporada al sistema es la
del control de flujo, que aparece representado en la
figura 5, los instrumentos empleados para la dosifica-
ción de los gases al sistema son en sí mismos contro-
ladores de flujo. El sistema de control de flujo (39) se
limita, por tanto, a enviar las señales de control de 0-5
VDC a los controladores de flujo másico (1), a los que
le llega energía desde una fuente de alimentación (41).
Es sistema reconoce la señal de 0-5 VDC de salida de
los controladores de flujo másico (1), y la compara
con la consigna, generando una señal de alarma (42),
gestionada por el autómata (43) o microprocesador,
en caso de no coincidir. Esta alarma es de desviación
porcentual sobre el punto de consigna. Si se sobrepasa
durante más de 10 s el caudal de consigna en más del
10% de su valor, el sistema detiene el funcionamien-
to del horno (19) del reactor (5), se genera una señal
de alarma sonora para prevenir al operador y se activa
la función de inhibición del software con el objeto de
impedir cambios de sesión de trabajo.
También se dispone de un sistema de control y de
alarma para la presión. La señal del transmisor de pre-
sión (44) instalado aguas abajo del reactor es evaluada
por el controlador (45), de forma que su señal de sa-
lida 4-20 mA, determina la posición de la válvula de
control de presión (24). La alarma del sistema, ges-
tionada por el autómata (48) o microprocesador, actúa
sobre los controladores de flujo másico (1, 1’, 1”), y
la bomba (2) de líquidos, y es del tipo de desviación,
de forma que actúa tanto en el caso de que se supe-
re la presión de consigna, como en el caso en que no
se alcance la misma dentro del margen prefijado. El
sistema de seguridad permanece así hasta que un ope-
rario actúe sobre el Reset de la alarma de presión, una
vez localizado el origen del problema.
Los elementos finales de control de presión y ni-
vel son válvulas de microregulación servoposiciona-
das. Un fallo en el sistema d e control d e estas válvu-
las genera una alarma de igual naturaleza que la que
generan sus lazos de control maestros. Un fallo en la
válvula de control de presión (24) genera una actua-
ción similar a la generada por una alarma de presión,
y un fallo en la válvula de control de nivel (23) genera
una acción similar a la ocasionada por una alarma del
controlador de nivel (8) en el separador (6).
Una señal proveniente de un sistema externo de
detección de gases o similar, puede provocar una alar-
ma general en el sistema que implica la detención del
calefactor (14) de la caja caliente (13), el horno (19)
de reacción, todos los controladores de flujo másico
(1, 1’, 1”), la bomba de líquidos (2), activación de la
alarma sonora y generación de la señal de inhibición
del sistema.
Para la consecución de una reacción en el reactor
(5) de microactividad, y una vez que se ha cargado el
reactor (5) con el catalizador que se quiere ensayar, se
procede a programar en el programa de control de la
planta (sistema informatizado con control distribuido)
las sesiones del proceso, en las cuales se especificarán
las condiciones de operación con las que se va a lle-
var a cabo la reacción. Los parámetros que deberán
especificarse en cada una de las sesiones son:
- Condiciones de operación del sistema:
temperatura del reactor (5), temperatura de
la caja caliente (13), presión del sistema,
flujos de reactivos (gases y/o líquidos). El
controlador de cada una de las variables
del sistema viene representado por un dis-
positivo mediante el cual se puede modifi-
car el punto de consigna de la variable, así
como sus principales parámetros de con-
trol (P, I, D, SLL, SLH, etc).
- Estado de la válvula de 6 vías (17): en re-
acción o en by-pass.
- Estado del depósito de líquidos: refrigera-
do o no.
- Tiempo de duración de la sesión.
- Sesión con la cual ha de enlazar.
Todas las sesiones estarán enlazadas entre sí. El
orden en el que han de ejecutarse las sesiones es, de
modo general:
- Se programa una primera sesión con los paráme-
tros de operación correspondientes a una parada se-
gura del sistema: temperaturas a 0◦C, presión atmos-
férica, ausencia de flujos de gases reactivos, cooler
apagado y válvula de 6 vías (17) en modo de by-pass.
- Una segunda sesión lleva el sistema a las condi-
ciones de operación a partir de las cuales se quiere co-
menzar la reacción. (Ejm: calentar el reactor (5) hasta
la temperatura de trabajo). Esta sesión deberá durar
el tiempo necesario para que al sistema le de tiempo
a alcanzar las condiciones de operación requeridas, y
suele realizarse en presencia de un pequeño flujo de
gas inerte circulando por el reactor, con la válvula de
6 vías (17) en posición “reacción”.
- Las sesiones posteriores corresponden a las con-
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reacción. El tiempo de duración de cada sesión tendrá
que ser el necesario para que al sistema le de tiempo
a estabilizarse de una a otra.
- Las dos últimas sesiones corresponden a sesio-
nes de parada segura del sistema.
La comunicación entre el ordenador y el sistema
de control se basa, por ejemplo, en comunicaciones
digitales RS-485. La interfase con el operador es, por
ejemplo, TCP/IP, vía Ethernet.
Un ejemplo de una secuencia de sesiones es la uti-
lizada para la reacción de oxideshidrogenación de eta-
no con CO2, en la que se establecen 4 diferentes flujos
de reactivos para 3 temperaturas de reacción distintas:
700, 720 y 750◦C. El sistema se mantiene en cada una
de las condiciones de operación 30 minutos, excepto
en aquellas sesiones en las que se programa un esca-
lón de temperatura, en las que se mantiene 45 min.
Este tiempo es más que suficiente para estabilizar el
sistema y obtener datos representativos y fiables de
la reacción, lo que supone un gran ahorro de tiempo
frente al modo de operación en un reactor de microac-
tividad convencional. Así, en una serie es posible rea-
lizar 12 experimentos distintos para la evaluación de
un mismo catalizador en distintas condiciones de ope-
ración en tan sólo 9 horas, incluyendo el tiempo ne-
cesario para la puesta en marcha y parada segura del
equipo.
Durante todo el tiempo que dura la experiencia
el sistema opera en modo completamente automático,
sin necesidad de intervención por parte del operador.
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REIVINDICACIONES
1. Reactor automático para estudios de microacti-
vidad catalítica, caracterizado porque consiste esen-
cialmente en un sistema formado por varios controla-
dores de flujo másico (1, 1’, 1”), encargados de pro-
porcionar un flujo conocido y controlado de gases,
una bomba (2) para la alimentación al sistema de los
reactivos líquidos desde un depósito (3), una caja ca-
liente (13) donde se han situado un precalentador (16)
y un evaporador (15) de la corriente de alimentación,
un bypass (17) que permite seleccionar el camino de
proceso, y un reactor (5) donde se introduce el cata-
lizador, en el interior de un horno (19), y un sistema
de separación (6) de productos líquidos y gaseosos
por condensación fría a presión, que incorpora el con-
trol de la presión (7) en la línea de gases de salida
y un sistema de control de nivel (8) en la operación
de decantación, estando previsto que el sistema esté
automatizado e informatizado, disponiendo de siste-
mas de control local y control remoto en línea, basado
en comunicaciones digitales con estructura de control
distribuido, estando el sistema de seguridad integrado
en un microprocesador independiente del ordenador.
2. Reactor automático para estudios de microac-
tividad catalítica, según reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el bypass (17) que permite se-
leccionar el camino de la corriente en el proceso pa-
sando o no por el reactor (5), es una válvula de seis
vías.
3. Reactor automático para estudios de microac-
tividad catalítica, según reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque la caja caliente (13) se mantie-
ne a una temperatura de entre 120-190ºC, por medio
de un calefactor (14).
4. Reactor automático para estudios de microac-
tividad catalítica, según reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque se ha previsto que en el de ca-
talizador, en el reactor (5) se incorpore un termopar
(21) encapsulado en vaina, sin termopozo, lo que per-
mite hacer lecturas de temperatura de reacción con
tiempos de respuesta de milisegundos.
5. Reactor automático para estudios de microac-
tividad catalítica, según reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el separador líquido-gas (6) de
bajo volumen muerto, cuenta con un sensor de nivel
capacitivo (8) de alta resolución, permitiendo el con-
junto la separación de los líquidos y su evacuación del
sistema en cuanto el volumen acumulado es de 0.1-0.5
cm3, con la colaboración de una válvula de microrre-
gulación servoposicionada (23).
6. Reactor automático para estudios de microac-
tividad catalítica, según reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el sistema de control de pre-
sión (7) consiste en una válvula (24) micrométrica de
control, servoposicionada.
7. Reactor automático para estudios de microac-
tividad catalítica, según reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque el dispositivo hace uso de un
autómata programable o microprocesador para la ges-
tión de las distintas alarmas del sistema.
9
ES 2 245 238 B1
10
ES 2 245 238 B1
11
ES 2 245 238 B1
12
ES 2 245 238 B1
13
ES 2 245 238 B1
14





11© ES 2 245 238
21© Nº de solicitud: 200401347
22© Fecha de presentación de la solicitud: 03.06.2004
32© Fecha de prioridad:
INFORME SOBRE EL ESTADO DE LA TÉCNICA
51© Int. Cl.7: G01N 31/10
DOCUMENTOS RELEVANTES
Categoría Documentos citados Reivindicaciones
afectadas
Categoría de los documentos citados
X: de particular relevancia
Y: de particular relevancia combinado con otro/s de la
misma categoría
A: refleja el estado de la técnica
O: referido a divulgación no escrita
P: publicado entre la fecha de prioridad y la de presentación
de la solicitud
E: documento anterior, pero publicado después de la fecha
de presentación de la solicitud
El presente informe ha sido realizado
5 para todas las reivindicaciones  para las reivindicaciones nº:
Fecha de realización del informe Examinador Página
31.10.2005 O. González Peñalba 1/1
X US 5266270 A (AJOT, H. et al.) 30.11.1993, resumen; columna 1, 1-3,7
líneas 12-19; columna 4, línea 61 - columna 6, línea 16;
columna 7, líneas 14-28,38-55; columna 8, línea 37; figuras 1,2.
Y 4,5,6
A US 6497844 B1 (BACAUD, R. et al.) 24.12.2002, resumen; 1,3
columna 1, líneas 4-10,41-44; columna 2, línea 22 - columna 4,
línea 36; columna 5, líneas 12-16; columna 6, líneas 38-41;
columna 7, línea 39 - columna 8, línea 22; figura 1.
Y 4,6
A WO 9012317 A1 (CONSEJO SUPERIOR DE INVESTIGACIONES CIENTÍFICAS) 1,3,4
18.10.1990, resumen; página 4, línea 4 - página 8, línea 6;
página 10, líneas 19-24; figura.
Y 5
A US 6086832 A (OHTA, N.) 11.07.2000, resumen; columna 5, 1,3,4,5
línea 48 - columna 6, línea 55; columna 7, líneas 18-23;
columna 7, línea 59 - columna 8, línea 22; figuras 1,2.
